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(57) Abstract: The invention relates to a micro-reactor for car- 
rying out chemical reactions between a liquid reaction partner 
and a gaseous reaction partner, optionally in the presence of a 
solid catalyst. The chemical process takes place in chambers 
which are formed by two or more plates or layers that run sub- 
stantially plane-parallel. At least one of said plates or layers 
constitutes a fluid conducting plate that is textured and/or po- 
sitioned in such a way, that the liquid reaction partner flows in 
a substantially continuous capillary thread along the surface of 
said plate or layer only as a result of the influence of gravity 
and/or of capillary forces, whereby it comes into contact and 
reacts with the gaseous reaction partner. 

(57) Zusaininenfassuiig: Die Erfindung betrifft eineri Mikro- 
icaktoi /.iirDurchfuhrung chemischerReaktiorien z.wischen ei- 
iiciii Rcaktionspartner in fluider Form und eiriem Reaktioris- 
partner in gasforrniger Form gegebenenfalls in Gegenwart ei- 
nes testen Katalysators, wobei die chemische Prozessfiihrung 
in Raumen stattfindet, die von zwei oder mehreren im wesent- 
lichen planparallelen Flatten oder Schichten gebildet werden, 
wobei rmndestens eine dieser Flatten oder Schichten eine Fluid- 
fiihrungsplatte darstellt, die so strukturiert und/oder angeordnet 
1st, dass der fluid Reaktionspartner nur aufgrund des Einflusses 
dcr Schwcrkraft imd/oder von Kapillarkraften in mindestens ei- 
nem im wesentlichen ununterbrochenen Kapillarfaden entlang 
der Oberflache dieser Platte oder Schicht fliesst und dabei mit 
dem gasformigen Reaktionspartner in Kontakt tritt und reagiert. 
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Mikroreaktor fur Reaktionen zwischen Gasen und Flussigkeiten 



Die Erfmdung bezieht sich auf einen Mikroreaktor zur Durchflihrung chemischer Reaktionen 
5 zwischen einem Reaktionspartner in fluider Form und einem Reaktionspartner in gasfSrmiger 

Fonn. 

Ein solcher Mikroreaktor stellt ein miniaturisiertes Reaktionssystem fur die Verfahrenstechnik 
und die chemische Prozesstechnik dar. Mikroreaktoren sind zum Beispiel aus der EP 0 688 
10 242 \md der US 5,81 1,062 bekannt. Diese Mikroreaktoren werden aus einer Vielzahl von 
aufeinandergestapelten und miteinander verbundenen Plattchen aufgebaut, auf deren 
Oberfiachen sich mikromechanisch erzeugte Strukturen befinden, die in ihrem 
Zusammenwirken horizontale ReaktionsrSume bilden, urn jeweils erwiinschte chemische 
Reaktionen auszufuhren. 

15 

Solche Mikroreaktoren sind jedoch fur die Durchflihrung von Reaktionen zwischen 
gasfbrmigen und flussigen Reaktanten ungeeignet, da sich die Reaktionspartner in den 
horizontalen Reaktionsraumen nicht gentigend Durchmischen konnen. 

20 In der deutschen Patentanmeldung DE 41 28 827 wird ein Verfahren zur katalysierten 

Alkoxylierung von Fettderivaten in einem Fallfilmreaktor beansprucht. Die Reaktionswarme 
wird ttber die Rohrinnenwand und die Gasphase abgefuhrt. Der Fallfilmrealctor besteht aus 
einem Biindel senkrechter Rohre, an deren Innenseite ein iraimterbrochener Fltlssigkeitsfilm 
aus Reaktanten \md Produkt unter dem Einfluss der Schwerkrafl hinabflieiSt. Der 

25 AuBendurchmesser der Rohre liegt bei 28-65cm, die Lange betrSgt bis zu 6m. Ein typischer 
McAro-Fliissigkeitsfallfilm (33 kg/h Laurylalkohol, 180°C) hat eine Dicke von etwa 300^m, 

Dicke Fallfilme, wie in der DE 41 28 827 beschrieben, weisen folgende Nachteile auf: 

• Eine breite Verweilzeitverteilung bewirkt eine undefinierte Reaktionszeit, was 

30 wiederum zu Uber- und Unterreaktion sowie Nicht-Umsetzung, d.h. Verbleib von 

Edukten im Reaktionsgemisch, fuhrt. 

• Eine lange Reaktionszeit, wenn die chemische Reaktion diffusionskontroUiert ist. 

• Schiechte TemperaturkontroUe fuhrt zum Ablauf altemativer Reaktionspfade imd 
somit zu der Entstehung von unerwunschten Nebenprodukten. 



BESTATIGUNGSKOPIE 
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Der Erfindimg liegt daher die Aufgabe zugrunde, ein Reaktorsystem zu schaffen, welches die 
oben angefuhrten Nachteile eines herkSmmlichen Fallrohrreaktors venneidet. 

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung besteht somit in der Bereitstellung eines Reaktors 
5 zur Durchfuhrung einer kontinuierlichen chemischen Reaktion zwischen einer Fltissigkeit und 
einem Gas, bei der die Reaktionsgeschwindigkeit sowie die Selektivitat der Umsetzung durch 
bessere Kontrolle von Reaktionsparametem wie Filmdicke, Reaktions-/ Kontaktzeit und 
Temperatur erhoht werden. Der erfindungsgemaBe Miki-oreaktor soil eine exakte 
Teraperaturfuhrung der Reaktionsprozesse ermoglichen, eine rasche Durchmischung der 

10 Reaktanten gewahrleisten und durch ein geringes inneres Volumen das Gefahrenpotential von 
stark exothermen oder explosiblen Reaktionen reduzieren. Der Mikroreaktor soil femer 
preiswert herstellbar sein, um gegebenenfalls im Einwegsystem verwendet zu werden. Die 
unterschiedlichen Elemente des Mikroreaktors soUen je nach Bedarf kombiniert werden 
konnen. Insbesondere soil die freie Skalierbarkeit der umgesetzten Stoffinenge durch eine 

15 interne Parallelisierung, also dadurch erreicht werden konnen, dass beliebig viele identische 
Module zu einem gemeinsamen Reaktorblock kombiniert werden. Die verschiedenen Bauteile 
soUen losbar oder unlSsbar miteinander verbvmden werden konnen. 

Die gestellte Aufgabe wird aufgrund der Merkmale des Anspnichs 1 gelost und durch die 
20 weiteren Merkmale der Unteranspriiche ausgcstaltet und weitcrentwickelt. 

Die Erfindung betrifft somit einen Mikroreaktor zur Durchfuhrung chemischer Reaktionen 
zwischen einem Reaktionspartner in fluider Form imd einem Reaktionspartner in gasformiger 
Form, gegebenenfalls in Gegenwart eines festen Katalysators, wobei die chemische 

25 Prozessftlhrung in RSumen stattfindet, die von zwei oder mehreren im wesentlichen 

planparallelen Flatten oder Schichten gebildet werden, wobei mindestens eine dieser Flatten 
oder Schichten eine Fluidfiihrungsplatte (1) darstellt, die so strukturiert und/oder angeordnet 
ist, dass der fluide Reaktionspartner nur aufgrund des Einflusses der Schwerkraft und/oder von 
Kapillarkraften in mindestens einem im wesentlichen ununterbrochenen Kapillarfaden entlang 

30 der Oberflache dieser Platte oder Schicht fliesst und dabei mit dem gasformigen 
Reaktionspartner in Kontakt tritt und reagiert. 
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Vorzugsweise ist die Fluidfuhrungsplatte im wesentlichen senkrecht zur Horizontalen 
angeordnet. 

Der Begriff „fluide Form" umfasst sowohl Reaktanten, die selbst in einem Mssigem 
5 Aggregatszustand vorkommen, als auch Reaktanten, die in einem Gemisch mit einem fluiden 
Verdiinnungsmittel eingesetzt werden. Der Begriff „Gemisch mit einem Verdunnungsmittel" 
umfasst Losungen, Suspensionen und Emulsionen. In einer besonders bevorzugten 
Ausfiihrungsfonn wird der fluide Reaktionspartner in Form einer LOsung oder Suspension 
eingesetzt. 

10 

Der Begriff jJReaktionspartner" umfasst Reinstoffe oder Gemische, welche die Edukte, d.h. 
Reaktanten enthalten. 

Die Formgebimg des erfindungsgemaBen Mikroreaktors ist an sich unkritisch. Die einzelnen 
15 Flatten oder Schichten koimen in jeder geeigneten geometrischen Fonn vorliegen. 
Vorzugsweise sind sie quadratisch oder rechteckig. 

Wesentlich fur den erfindungsgemaBen Mikroreaktor sind die Dimensionen der 
mikrostmkturierten Bereiche, in denen der fluide Reaktionspartner mit dem gasfbrmigen 
20 Reaktionspartner in Kontakt gebracht wird. 

Die Dimensionen der Strukturen auf der Oberflache der Fluidfuhrungsplatte (1) mtissen so 
gewahit werden, dass der fluide Reaktionspartner sie problemlos aufgrund der Schwerkraft 
und/oder von Kapillarkraflen passieren kann. 

25 

Andererseits miissen die Strukturen klein genug sein, um die immanenten Vorteile der 
Mikroreaktionstechnik, namlich hervorragende WarmekontroUe, laminare Stromung, 
diffusives Mischen und geringes internes Volumen, auszunutzen. Daher sind die Strukturen in 
einer Dimension kleiner als 1000 p,m, vorzugsweise kleiner als 800 ^im, insbesondere kleiner 
30 als 600 |im. 
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Weiterhin kann die Dimension, insbesondere die Lange und Anordnung der 
Fluidfuhrungsplatte (1) an die jeweiligen Reaktionsbedingungen, wie 
Reaktionsgeschwindigkeit, Viskositat des flxxiden Reaktionspartners usw. angepasst werden. 

5 Bei der chemischen Prozessfuhrung miissen diverse Parameter beachtet werden. Deshalb ist 
der Einbau von Sensoren in den Mikroreal<tor vorgesehen, insbesondere zur Erfassung der 
Temperatur, des Drucks, gegebenenfalls der Stromungsgeschwindigkeit und des 
Volumenstroms. Die Sensoren sind mit Regelkreisen verbunden, um gegebenenfalls den 
Betriebsablauf zu steuem und zu regeln. 

10 

Die Erfmdung wird anhand von Zeichnungen beschrieben. Dabei zeigen: 

Fig. 1 eine Fluidfuhrungsplatte (1) in schematischer Darstellung, sowie eine 
AusschnittsvergroBenmg derselben. 

15 

Fig. 2 einen erfindungsgemSBen Mikroreaktor bestehend aus funf strukturierten Flatten mit 
Zu- und Ableitungen. 

Fig. 3 einen Querschnitt durch eine Anordnung von drei parallel geschalteten, 

20 erfmdungsgemaBen Mikroreaktoren. 

Fig. 4 den Aufbau einer Fluidfuhrungsplatte (1) aus zwei Elementen, einem rostformigen 
Element (41) und einem unstrukturierten Element (42) in schematischer Darstellimg. 

25 Zentrales Bauteil des Mikroreaktors ist eine Fluidfuhrungsplatte (1, Fig. 1). Die Platte halt die 
reagierende Fliissigkeit in speziellen Kapillarrillen \mter Ausnutzung von Kapillarkraflen an 
ihrer Oberflache. Sie hat eine Starke (la) von 120 um bis 4000 |im, vorzugsweise von 200 \im. 
bis 2000 |j,m. Sie enthSlt offene Kapillarrillen, in welchen Flussigkeitsfaden erzeugt werden. 
Diese Kapillarrillen haben eine Breite (lb) von 20 iim bis 2000 um, vorzugsweise 50 um bis 

30 1500 |j.m, insbesondere 100 ^im bis 300 ^im und eine Tiefe (Ic) von 20 fxm bis 500 |j.m, 
vorzugsweise von 50 \im bis 300 fim, insbesondere 60 |im bis 150 i^m. Die Stege (Id) 
zwischen zwei benachbarten Kapillarrillen haben eine Breite von 5 fxm bis 250(im, 
vorzugsweise von 20 |im bis 150 )j.m, insbesondere 30 |am bis 100 (im. 
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Bin weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Prozess zur Herstellung einer strukturierten 
Fluidfiihrungsplatte (1) fur einen erfmdungsgemaBen Mikroreaktor. Die Strukturierung kann 
durch Atzen, Laser- imd Wasserstrahlschneiden und -bohren, Stanzen und Pragen, Frasen, 
Hobeln, Mikrofiinkenerosion, Tiefziehen, Stanzen und Bohren, Spritzguss und Sintem sowie 
5 ein LIGA-Verfahren und mit Kombinationen derselben erfolgen. 

In einem weiteren, erfindungsgemaflen Prozess bringt man eine rostformige Platte (41) auf 
eine zweite, unstrukturierte Platte (42) auf (Fig.4), und beschichtet den Verbund 
gegebenenfalls mit einem katalytisch wirksamen Material. 

10 

Weiterhin Gegenstand der Erfindung ist somit eine Fluidfiihrungsplatte (1) mit einer 
WandstSrke von 120 nm bis 4000 p.m, vorzugsweise 200 p,m bis 2000 jjm fur einen 
erfmdungsgemafien Mikroreaktor, im wesentlichen bestehend aus zwei planparallelen, 
aufeinander befestigten Elementen, wobei 

15 a. das erste Element (41) eine Wandstarke von 20 \im bis 500 nm, vorzugsweise von 50 
|j,m bis 300 [xm, insbesondere 60 \im bis 150 i4,m, und eine rostformige Struktur mit mehreren 
parallel angeordneten Stegen, die sich zwischen zwei orthogonal dazu angeordneten Stegen 
mit gleicher Wandstarke erstrecken, aufweist, wobei die Durchbrechungen zwischen den 
parallel angeordneten Stegen eine Breite von 20 \im bis 2000 pm, vorzugsweise 100 \im bis 

20 2 50 \im, insbesondere 150 [im bis 200 |im und die parallel angeordneten Stege eine Breite von 
5 |Lim bis 250 |xm, vorzugsweise von 20 bis 150 urn, insbesondere 30 /im bis 100 fxm 
aufweisen. 

b. das zweite Element (42) eine unstrukturierte, ebene Platte von gleicher Lange und 
Breite wie das erste Element (41) ist und eine Starke von 20 |Am bis 3980 ^im aufweist. 

25 

Die Fluidfiihrungsplatte (1) weist in der Regel eine Lange von 2 bis 50 cm, vorzugsweise 4 bis 
40 cm, insbesondere 5 bis 25 cm und eine Breite von 5 bis 25 cm, vorzugsweise 6 bis 20, 
insbesondere 7 bis 15 cm auf. 

30 Im in Fig. 2 dargestellten Ausfuhrungsbeispiel sei angenommen, dass der erfindungsgemafie 
Mikroreaktor aus fiinf strukturierten Flatten, einer Bodenplatte (22), einer Zwischenplatte (6), 
und einer Deckelplatte (12) sowie zwei Fluidfuhrungsplatten (1) besteht. Die beiden 
Fluidfiihrungsplatten (1) sind jeweils zwischen zwei dieser Flatten angebracht und werden auf 
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ihrer Ruckseite zum Beispiel durch 0-Ringe gedichtet. Die Zufuhrungsleitungen (2), (8) und 
(15) werden ebenfalls vorzugsweise durch 0-Ringe gedichtet. 

Nicht dargestellt sind Fuhrungsstifte und Schrauben, welche die Flatten dichtend 

5 zusammenpressen. 

Die Fluidfuhrungsplatte (1) liegt auf einer Zwischenplatte (6) bzw. der Bodenplatte (22) auf, 
dxurch die der fluide Reaktionspartner dem Reaktor iiber die Zuleitung zugefuhrt wird. Diese 
ist an eine Bohrung (3) angeschlossen, die in den Verteilungskanal (4) miindet, welcher eine 

10 Stromungsgleichverteilung gewahrleistet. Zwischen dem Verteilungskanal (4) bzw. dem 
Fltissigkeitssammelkanal (7) und der Reaktionskammer (5) ist eine StrOmungsengstelle 
vorgesehen. Solch eine Engstelle kann z. B. dadurch erreicht werden, dass die 
mikrostrukturierte Fluidfuhrungsplatte (1) gegen die Zwischenplatte (6) gepresst wird und die 
hierbei entstehenden Mikrokanale den Fluss des fluiden Reaktionspartners drosseln. Nachdem 

15 die Fliissigkeit diese Engstelle passiert hat, kommt sie in Kontakt mit dem gasformigen 
Reaktionspartner. Dieser Kontakt besteht so lange, wie der fluide Reaktionspartner in den 
Mikrokapillarrillen des Fluidftihrungsplatte (1) hinablauft. 

Der gastormige Reaktionspaitner stiomt in analoger Weise uber die Gasfuhrungsleitung (8) 
20 und die abzweigende Bohrung (9) in den Gasvertcilungskanal (10). Diese Bohrungen sind an 
der GehauseauBenwand mittels Schrauben (14) verschlieBbar. Der Stromungsweg des Gases 
ist mit Engstellen (11) versehen, die von der Fluidfuhrungsplatte (1) und einer Zwischenplatte 
(6) und/oder der Deckelplatte (12) gebildet werden. 

25 Da der Gasvolumenstrom denjenigen der Fltlssigkeit um mehrere GrOBenordnungen 
iibersteigen kann, ist die Reaktionskammer (5) mit einer entsprechend grSBeren Weite 
ausgefuhrt als die Mikrokanale auf der Fluidfuhrungsplatte (1). Dies konnte sich auf den 
Stoffaustausch in der Gasphase ungunstig auswirken. Daher wird die Reaktionskammer (5) 
vorzugsweise mit Rampen (13), welche insbesondere versetzt zueinander angeordnet sind, 

30 ausgerustet, die den Stoffaustausch verbessem. 

Die Aufgabe und Verteilimg der Flussigkeit sovwe des Gases erfolgt iiber horizontale 
Verteilerkanale und kann von der gleichen Seite oder von der gegeniiberliegenden Seite des 
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Reaktors erfolgen. Die flUssigen sowie gasformigen Bestandteile des Reaktionsgemisches 
konnen uber horizontale Kanale gemeinsam oder voneinander getrennt abgefUhrt werden. 

Wird unter Druck gearbeitet, dienen die Stege (18) dazu, eine Durchbiegung des 
5 Reaktionsbleches 1 zu verhindem. So konnen Drucke von 10'^ bar bis 300 bar, vorzugsweise 1 
bis 10 bar aufgebracht werden. 

Durch kombiniertes Heizen und Evakuieren kormen leichtsiedende Bestandteile der 
Reaktionsmischung durch Verdampfung aus der fliissigen Phase entfemt und mit der 
10 Gasphase abgefuhrt werden. 

liber Sensoren kann eine KontroUe der Reaktionsbedingungen (Fadendicke, Konzentration, 
Temperatur, pH-Werte, Flussraten) erfolgen. 

15 Von der HauptzufUhrungsleitung (2) fliefit das flussige Reaktionsgemisch diirch Abzweige (3) 
den einzelnen Reaktoreinheiten zu. Eine gleichmaBige Verteilung der Stromung iiber die 
ganze Breite der Fluidfuhnmgsplatte (1) kann auf mehrere Arten erreicht werden: 

a. Wie in Fig. 2 dargestellt, mittels eines Verteilungskanals mit einer Engstelle 
20 stromabwarts. Diese Engstelle kann gebildet werden von: 

(i) einem schmalen Spalt zwischen der mikrostrukturierten Fluidfuhrungsplatte (1) und 
einem Gegenstfick mit einer flachen Stimflache, die gegen den mikrostrukturierte 
Bereich (1) gedruckt wird, wobei kleine KanSle mit einem definierten Dmckverlust 
entstehen. 

25 (ii) einem schmalen Spalt zwischen einem ebenen Bereich der FluidftJhrungsplatte (1) 

und einem Gegenstuck mit einer mikrostrukturierten Stimflache, die ebenfalls gegen 
die Fluidfuhrungsplatte (1) gedruckt wird, um kleine Kanale mit einem definierten 
Dmckverlust zu formen. 

(iii) einem porSsen Stromungswiderstand, der zwischen dem Verteilungskanal (4) und 
30 der Reaktionskammer (5) angeordnet ist. 



b. Mittels eines Stromungsgleichverteilungsnetzwerkes anstatt des Verteilungskanals, 
vorzugsweise als Bifiarkationsnetzwerk ausgeffihrt. 
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c. Durch einen Satz von Dusen, die den flGssigen Reaktanten gegen die 
Fluidfuhnmgsplatte (1) spruhen und so die FlOssigkeit gleichmaBig verteilen. 

5 Am unteren Ende des Kapillarfadens wird vorzugsweise eine weitere Druckverlustbarriere 
angebracht, xrai auch fur die Fliissigkeitsabfiihi- eine gleichmaBige Stromung sicherzustellen. 
Diese vermeidet, dass die Reaktionskammer (5) geflutet wird und stellt eine gleichmaBige 
Verweilzeitverteilung der Flussigkeit im erfindungsgemaBen Mikroreaktor sicher. 

10 Die Druckverlustbarrieren erfiillen noch eine weitere Funktion. Sie stellen gleichzeitig sicher, 
dass der Kontakt zwischen Flussigkeit und Gas sich nur auf den temperierten Bereich 
erstreckt. 

Das Reaktionsgas tritt in die Reaktoreinheit Uber die Bohrung (9) ein, die von der Reaktions- 
15 gaszuftihrung (8) abzweigt. Von dort strSmt das Gas in den Gasverteilungskanal (10), der 
zusammen mit der Engstelle (1 1) fur eine Gleichverteilung fiber die Breite der 
Fluidfuhrungsplatte (1) sorgt. Die Engstelle (1 1) bewirkt einen hoheren Druckverlust als der 
Gasverteilungskanal (10), so dass das Gas Uberall mit demselben Betrag pro Langeneinheit 
abflieBt. Altemativ konnen zur Erzeugung einer gasseitigen StrSmungsgleichverteilung auch 
20 folgende Moglichlceiten realisiert werden: 

a. schmale Engstellen zwischen dem Gasverteilungskanal (10) und der 
Reaktionskammer (5); 

b. ein poroses bzw. sonst wie gasdurchlassiges Material anstatt diskreter Offhungen; 

c. ein Bifiirkationsnetzwerk anstatt der Kombmation von Gasverteilungskanal und 
25 StrSmungswiderstand zur Reaktionskammer hin. 

Vorzugsweise wird ein weiterer Gleichverteilungssammler am unterem Austritt aus der 
Reaktionskammer (5) angebracht, um ein gleichverteiltes, homogenes StrOmungsfeld im 
unteren Teil der Reaktionskammer (5) zu gewahrleisten. 

30 

Es ist vorteilhafl, wenn die Flussig- und die Gasphase separat abgefuhrt werden. Werden 
jedoch extrem kurze Verweilzeiten der Fltissigphase angestrebt, kann eine gemeinsame 
Abfiihrung beider Phasen erfolgen. 
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Um im Fall eines geforderten Mindestumsatzes einen ausreichenden Stoffaustausch in der 
Gasphase sicherzustellen, soUte die Verweilzeit des Reaktionsgases in der Reaktionskammer 
gentlgend lang sein. Dies hat zur Folge, dass die Weite des Gasraumes bis zu 10 mm betragen 
5 kann. In solch weiten Kanalen ist die Diffusion allein erfahrungsgemaB nicht stark genug, um 
jedem Reaktantenmolekiil einen Kontakt der Fltissigphase zu ermoglichen. Um den 
Stoffaustausch zu intensivieren, sind spezielle Rampen (13) auf der Fluidfiihrungsplatte (1) 
gegenilberliegenden Seite der Reaktionskammer (5) angebracht. Sie bewirken, dass die 
wandnahe Stromungsgrenzschicht von der Wand weg in Richtung Mikrokapillarblech gelenkt 
10 wird. Um diesen Effekt noch zu verstarken, sind sie in der Regel versetzt zueinander 
angeordnet. 

Fltlssigkeitsseitig beeinflussen die Kapillarfadendicke imd die Mikrostrukturienuig der 
Fluidfiihrungsplatte (1) den Stoffaustausch wesentlich. Die mittlere Kapillarfadendicke stellt 
15 sich entsprechend der Flussigkeitsbelastung und den Fltissigkeitseigenschaften (wie Dichte, 
Viskositat etc.) ein. Je hoher der gewahlte Durchsatz, desto grofier die Fadendicke und damit 
auch der Weg, den die Reaktanten in der Flussigkeit diftusiv zuriicklegen miissen. 

Die FIuidjRxhi-ungsplatte (1) kaiin auf ilirer Rucks eite gekiihit bzw. beheizt werden, wobei ein 
20 fltlssiges odor gasformiges Warmetragennedium in Kanalen von 0,5 bis 2 mm Weite stromt. 
Die Versorgung mit dem Warmetrager geschieht uber eitie Zufuhrungsleitung (15) und 
Bohrungen (16), die zu den einzelnen Reaktionsplatten (1) abzweigen. Die Abfiihr des 
Warmetragermediums geschieht iiber den Wannetragersammelkanal (19), Bohrungen (20) und 
die Auslassleitung (21). Das Zusammenspiel von Warmetragerverteiliingskanal (17) mit den 
25 Warmeubertragungskanalen (23) bewirkt eine gute Strfimungsgleichverteilimg des 

warmetragermediums, insbesondere weim die Zufuhrungsleitung (15) und die Auslassleitung 
(21) diagonal in der Zwischenplatte (6) angeordnet sind, was aus Griinden der 
tJbersichtlichkeit ui Fig. 2 nicht dargestellt wurde. 

30 Eine Temperierung der Reaktionsschicht ist von der Ruckseite her durch flussige oder 

gasfBrmige Median in einem Temperaturbereich von -80 °C bis +500 °C, vorzugsweise von - 
60 °C bis +300 °C, mSglich. Altemativ zur Temperierung der Fluidfuhrungsplatte mit fluiden 



wo 02/09866 



PCT/EPOl/08622 



- 10 - 

Temperiermedien kaim auch ein FestkSrper, z.B. ein elektrisch beheizter Block oder ein 
Peltierelememt, als Temperierelement verwendet werden. 

Durch interne Parallelisierung, d.h. die Hinterschaltung von mehreren Einzelreaktoren in 
5 einem Reaktionsblock, karni die umgesetzte Menge bis in den technisch relevanten Bereich 
gesteigert werden. Bereits durch Kombination von ciner Bodenplatte (22) mit einer 
Fluidfiihrungsplatte (1) und einer Deckelplatte (12) entsteht ein Reaktor. Durch HinzufUgen 
einer Zwischenplatte (6) und einer weiteren Fluidfiihrungsplatte (1) entsteht ein zusatzliches 
Reaktormodul. In Fig. 3 ist die Parallelisierung von drei Mikrokapillarreaktoren gezeigt. Die 
10 flUssigen und gasformigen Reaktanten werden jeweils tiber eine gemeinsame Zuleitung 

zugeftihrt und gleichmaiJig auf die einzelnen Reaktionseinheiten verteilt. Auch die Abfiihr der 
gesammelten flussigen bzw. gasfSnnigen Phasen I3.ufl iXha: eine gemeinsame Leitung. 
Dadurch entsteht ein modulates Reaktionssystem mit einer frei skaherbaren Anzahl von 
Zwischenplatten (6) und Fluidfuhrungsplatten (1). 

15 

Die einzehien Flatten oder Schichten kSnnen durch Schraubverbindungen oder 
Klammerpressen zusammengehalten werden, wenn es urn eine losbare Verbindung geht. Man 
kann auch SchweiBen, Bonden, Kleben, Loten oder Nieten anwenden, wenn ein solches 
Reaktionssystem nach dem Ziisammenbau nicht mehr verandert werden soli. 

20 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Prozess zur Herstellung eines 
erfindimgsgemaBen Mikroreaktors zur Durchfuhrung chemischer Reaktionen, welcher 
folgende Schritte umfasst: 

a. Herstellen von Flatten oder Schichten, deren Oberflachen Mikro- und/oder Feinwerk- 
25 technisch so bearbeitet werden, dass sie in Kombination mit einer weiteren Platte oder Schicht 

Reaktions- und/oder Funktionsraume ausbilden; 

b. Herstellung einer oder mehrerer Fluidflihrungsplatten ( 1 ); 

c. Stapehi der einzelnen Flatten oder Schichten in geeigneter Reihenfolge und 
Orientierung; und 

30 d. dichtendes Anpressen oder festes oder wieder losbares Verbinden der einzelnen 
Flatten oder Schichten. 
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Die Strukturierung bei den Schritten (a) und/oder (b) kann durch Atzen, Laser- und 
Wasserstrahlschneiden imd -bohren, Stanzen und Pragen, Frasen, Hobeln, 
MikrofUnkenerosion, Tiefziehen, Stanzen vmd Bohren, Spritzguss und Sintem sowie ein 
LIGA-Verfahren und mit Kombinationen derselben erfolgen. 

5 

Da die Fertigung von Mikrostrukturen ist in der Rcgcl cin teurer und aufwendiger Prozess ist, 
erfolgt die Fertigung der Fluidfuhrungsplatten (1) bei Schritt (b) vorzugsweise aus zwei 
Elementen. Auf einer ersten Platte (41) werden Durchbriiche statt Kerbungen erzeugt, so dass 
ein Rest entsteht. Dieses wird auf eine zweite, nicht strukturierte Platte (42) aufgebracht. Die 
1 0 beiden Elemente konnen aus dem selben oder aus unterschiedlichen Materialien gefertigt sein. 

Die Lagen miissen derart ttberetnander gestapelt sein, dass zum einen die Fluidfuhrungen und 
Trennwande voUstandig erhalten bleiben. Zum anderen muss eine voUig fliissigkeits- und 
gasdichte Verbindung zwischen den einzelnen Lagen erfolgen. 

15 

Die Werkstoffe, aus denen die Flatten bestehen, richten sich in erster Linie nach den zu 
verarbeitenden Stoffen und chemisclien Prozessen. Allgemein kommen die fur die Chemie 
tauglichen Werkstoffe Metall, Glas, Keramik, Kunststoff und Halbleiterbaustoffe sowie 
Kombinationen dieser Werkstoffe in Betracht. Vorzugsweise werden folgende Materialien 
20 verwendet: Graphit, Keramik, Kunststoffe, katalytisch aktive Materialien, Edelstahl oder 
Tantal. Kombinationen verschiedener Materialien sind moglich. 

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Mikroreaktors bilden 
katalytisch aktive Metalle das Material der Fluidfuhrungsplatte (1) oder werden auf dieses 
25 aufgebracht, z.B. durch Aufdampfen oder Beschichten. Fiir katalysierte Gas-Fltissig- 
Reaktionen ist der enge Kontakt zwischen Gas, Fliissigkeit und Katalysator 
(=Metalloberflache) besonders wichtig. Bei der erfindungsgemaBen Apparatur ist dieser enge 
Kontakt durch SuBerst diinne Flussigkeitsschichten gegeben. 



30 



Ist eine langere Verweilzeit der Fliissigkeit auf dem Reaktionsblech erwiinscht, kann dieses in 
einem Winkel von > 0 °, vorzugsweise von 45 ° bis 90 °, insbesondere 60 ° bis 90 °, meist 
bevorzugt bei etwa 90 ° zur Horizontalen aufgestellt werden. 
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Insgesamt wird mit der Erfindung ein modular aufgebautes, miniaturisiertes Reaktionssystem 
zur VerfUgimg gestellt, das aufgrund seiner Mikrostruktur zur Durchfuhrung von Reaktionen 
geeignet ist, bei denen mindestens ein fluider Reaktionspartner mit mindestens einem 
gasfonnigen Reaktionspartner umgesetzt wird und das durch Implementierung einer variablen 
5 Anzahl von Zwischenplatten (6) und Fluidfiihrungsplatten (1) cine freie Skalierbarkeit der 
Menge erlaubt. 

Das erfindungsgemafie Mikroreaktorsystem weist eine Reihe Vorteile auf, die fur die 
Durchfuhrung solcher Reaktionen von groBer Bedeutung sind und bei herkommlichen 
1 0 Mikroreaktoren oder Fallrohrreaktoren nicht angetroffen werden : 

a. Die in den erfindungsgemSBen Mikroreaktoren realisierbaren dtlnnen Schichtdicken 
verbessem die diffusive Vermischung iiber den Fliissigschicht-Querschnitt. 

(i) Ein verbesserter fliissigkeitsseitiger StofFaustausch bei vergleichbarer Verweilzeit 
bewirkt die Beschleunigung schneller, diffiisionskontroUierter Reaktionen. 
15 (ii) Die Reaktionsflussigkeit weist eine engere Verweilzeitverteilung auf. Dadurch 

konnen die Reaktionsbedingungen weitaus exakter kontroUiert und damit schneller 
optimiert werden. 

(iii) Durch die Verkurzung der Verweilzeit entstehen bei gleichbleibendem Umsatz 

weniger Nebenprodukte. 
20 b. Durch sehr dtinne Kapillarfaden wird eine effektivere Temperierung und damit eine 
verbesserte Kontrolle der Temperatur gewahrleistet. 

(i) Dadurch Eignung auch fur hoch exotherme Realctionen und damit MSglichkeit der 

Durchfuhrung ansonsten sehr gefahrlicher Reaktionen (z.B. direkte Halogenierungen), 

zumindest aber der Minimierung des Gefahrdungspotentials. 
25 (ii) Das Entstehen storender Nebenprodukte wird reduziert. 

c. In die Flatten eingefugte, speziell geformte Mikrostrukturierungen bilden eine 
Multiplizitat von Kapillarfaden. Dadurch wird die Bildimg von Tropfen und Rinnsalen 
vermieden. 

30 Weiterhin Gegenstand der Erfindung ist daher ein Verfahren, insbesondere ein 

kontinuierliches Verfahren, zur Durchfuhrung chemischer Reaktionen zwischen einem 
Reaktionspartner in fluider Form und einem gasfonnigen Reaktionspartner in von zwei oder 
mehreren Flatten oder Schichten eines erfindungsgemafien Mikroreaktors gebildeten Raumen 
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unter Bildung eines oder mehrerer gasfcirmiger, flussiger, gelQster und/oder suspendierter 
Reaktionsprodukte, dadurch gekennzeichnet, dass der fluide Reaktionspartner nur aufgrund 
des Einflusses der Schwerkraft und/oder von Kapillarkraften in mindestens einem im 
wesentlichen ununterbrochenen Kapillarfaden entlang der Oberflache mindestens einer Platte 
5 Oder Schicht fliesst und dabei mit dem gas&rmigen Reaktionspartner in Kontakt tritt und 
reagiert. 

In der Regel werden die mindestens zwei Reaktanten in Gegenwart von mindestens einem 
Verdunnungsmittel in einem erfindungsgemafien Mikroreaktor zur Reaktion gebracht. 

10 Bevorzugte Verdtmnungsmittel sind gegebenenfalls halogenierte aliphatische oder 
aromatische Kohlenwasserstoffe wie zum Beispiel Hexan, Cyclohexan, Dichlormethan, 
Tetrachlormethan, l,2,2-Trifluor-l,l,2-trichlorethan, Benzol, Toluol oder Chlorbenzol; oder 
Ether wie zum Beispiel Diethylether, tert-Butylmethylether, Dioxan oder Tetrahydrofuran; 
Ketone oder Amide wie zum Beispiel Aceton, Methylethylketon, Dimethylformamid oder N- 

15 Methylpyrrolidon; oder Alkohole wie zum Beispiel Methanol, Ethanol, Propanol, Isopropanol 
oder Butanol; oder Acetonitril oder Wasser oder Gemische aus diesen Verdiinnungsmitteln. 

Beispiele fllr erfindungsgemSBe Reaktionen sind Reduktionen von reduzierbaren chemischen 
Verbindungen mit gasformigem Wasserstoff, insbesondere katalytische Hydrierungen von 

20 organischen Nitroverbindungen. 

Amine werden haufig durch Reduktion von Nitroverbindungen gewoimen. Oft ist die 
katalytische Hydrierung mit Wasserstoff unter Verwendung eines heterogenen Katalysators 
die einzig praktikable, da schonendste Methode. 
25 Bei konventioneller Fahrweise im Schtittelreaktor, Ruhrkessel oder im Autoklaven treten 
dabei einige Probleme auf: 

Aufgrund von labilen Schutzgruppen muss bei niedrigen Temperaturen gearbeitet werden, 
wodurch die Reaktionsdauer stark ansteigt. Zudem muss der Katalysator noch der Reaktion in 
30 einem zusatzlichen Arbeitsschritt aus der Reaktionslosung entfemt und wiederaufbereitet 
werden. Aufgrund der WSimeentwicklung kann nur mit stark verdiinnten Losungen gearbeitet 
werden. 



wo 02/09866 



PCT/EPOl/08622 



- 14 - 

Die Verwendirag des erfindungsgemaBen Mikroreaktors bietet folgende Vorteile: 

• Die Reaktionszeit wird stark herabgesetzt 

• Es kaim mit hochkonzentrierten Losungen oder sogar in Substanz gearbeitet werden. 

• Der Katalysator wird weder verbraucht noch muss wiedergewoimen oder aufgearbeitet 

5 werden. 

Die Reaktionswarme wird selir schnell abgeflihrt und es treten weniger Nebenreaktionen auf, 
d.h. die Selektivitat wird erhoht. Das Endprodukt fallt in reinerer Form an. 

Weitere Beispiele von erfindungsgemaiJen Verfahren sind Halogenierungen von 
10 halogenierbaren chemischen Verbindungen mit gasformigem Chlor oder Fluor, insbesondere 
die Chlorierung von aliphatischen Carbonsauren und die Fluorierung von Aromaten. 

Die Chlorierung von EssigsSure wird konventionell in Blasensaulenreaktoren durchgefiihrt. 
Dort entsteht neben dem gewiinschten Produkt Monochloressigsaure uber 3% 
15 Dichloressigsaure. Diese muss uber aufwendige und teure Aufarbeitungsverfahren abgetrennt 
werden. Bei der beschriebenen Reaktion im Mikrokapillarreaktor kann der Anteil von 1,1- 
Dichloressigsaure auf unter 0,05% reduziert werden. 

Direktfluorierungen mit elementarem Fluor sind die zur Balz-Schiemarm-Reaktion und zu 
20 dem Halex-ProzeB alternative Moglichkeit zur selektiven Fluorierung von Aromaten. Die 
Hauptprobleme stellen dabei zum einen die hohe Reaktivitat elementaren Fluors, welches 
neben unspezifischer Substitution auch an den Aromaten addiert, zum anderen die hohe 
Exothermic von Umsetzungen mit elementarem Fluor dar, welches diese Reaktioncn schwcr 
kontrollierbar macht. Dutch Fahrweise mit Mikrokapillarreaktoren ist eine optimale 
25 TemperaturkontroUe und damit das Erreichen einer hohen Selektivitat bei mmimalem Risiko 
mSglich. 

Weitere Beispiele von erfindungsgemai3en Verfahren sind Alkoxylierungen, speziell die 
Ethoxylierung von alkoxylierbaren chemischen Verbindungen, insbesondere die Reaktion von 
30 Carbonsauren, Phenolen und Alkoholen mit gasformigen Epoxiden. 
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Bei der Ethoxylierung von Fettalkoholen oder Fettsauren finden verschiedene Katalysatoren 
Verwendimg. Alkoxylierungen, z.B. die Ethoxylierung von Fettderivaten, werden mit 
mSglichst kostengunstigen, basischen Katalysatoren (z.B. AUcalihydroxide) dxirchgefUhrt. 

Die Umsetzung von Fettalkoholen, insbesondere Laurylalkohol, mit Ethylenoxid im 
erfindungsgemaBen Mikrokapillarreaktor erbringt neben einer extrem engen 
Molekulargewichtsverteilung folgende Vorteile: 

• Durch extrem dunne Faden (20|im) ergibt sich eine betrachtliche Verkiirzung der 
Reaktionszeit (da diffusionskontrolUerte Reaktion) sowie eine hochst exakte vind 
schnelle Temperatursteuerung und damit stark verringerter Anteil an Nebenprodukten. 

• Einfache Einstellung verschiedener Verweil- und damit Kontaktzeiten ist mittels 
Kippen des Meindimensionierten Reaktors (Wahlbar zwischen 1 Sekunde und 300 
Sekunden) moglich 

• Es ergibt sich ein sehr geringes Risikopotential durch sehr geringe Mengen an 
Reagenzien im Reaktionsraiun 

Weitere Beispiele von erfindungsgemaBen Verfahren sind Oxidationen von oxidierbaren 
chemischen Verbindimgen mit gasformigem Sauerstoff oder Ozon, insbesondere 
Schmelzoxidation von Polyethylenwachsen, Reaktionen mit Phosgen sowie Umsetzungen mit 
Blausaure. 

Um das Verstandnis der vorliegenden Erfindung zu erleichtem, werden die nachfolgenden 
illustrativen Beispiele fur mogliche Reaktionstypen dargelegt. Die vorliegende Erfindung ist 
nicht beschrSnkt auf diese spezifischen Ausfuhrungsformen, sondem umfasst den voUen 
Umfang der Patentanspriiche. 
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Beispiel 1 




Die Reaktion wird in einem Mikroreaktor gemaB Fig.3 durchgefuhrt. Es werden 9 
Zwischenplatten (6) verwendet, also eine lOfach parallelisierte Anordnung. Die Bodenplatte 
5 (12), Deckelplatte (22) und Zwischenplatten (6) bestehen aus Graphit, die Fluidffihrungsplatte 
(1) besteht aus Graphit mit einer Palladiumbeschichtung. 
Dimensionen 

Fluidfuhmngsplatte: LSnge 15 cm, Breite 10 cm, Starke 300 jim, 

Kapillarrillen: Breite 200 \im, Tiefe 80 \im, 

10 Stege: Breite 35 jim 

23,7 g (0,01 mol) l-Ethoxalyl-2(4-mtrophenyl)-hydrazin werden in 150 ml Methanol und 50 

ml Tetrahydrofiiran gelost. Wasserstoff wird mit einem Uberdruck von 0,1 bar aufgegeben. 

Die Losung wird bei 50°C mit einer FlieBgeschwindigkeit von 5 ml/min ilber eine mit 

Palladium beschichtete Graphitplatte geleitet. Das Reaktionsprodukt wird aus der Apparatur 
15 entnommen und die Losungsmittel evaporiert, bis gelbe Kristalle ausfallen. Diese werden mit 

Isopropanol und Diethylether gcwaschen und im Vakuum getrocknet. Man erhalt das Produkt 

l-Ethoxalyl-2(4-aminophenyl)-hydrazin in quantitativer Ausbeute. 

Beispiel 2 

20 CH3-COOH + CI2 ^ CI-CH2-COOH + HCl 

Die Reaktion wird in einem Mikroreaktor gemaB Fig.3 durchgefuhrt. Es werden 4 
Zwischenplatten (6) verwendet. Die Boden-, Deckel-, und Zwischenplatten bestehen aus 
Graphit, die FluidfUhrungsplatten (1) aus Tantal. 
25 Dimensionen 

Fluidfiihrungsplatte: Lange 30 cm, Breite 10 cm, Starke 2000[xm, 

Kapillarrillen: Breite 1500 \im, Tiefe 300 |xm, 

Stege: Breite 150 |am 

Essigsaure sowie 15 mol-% Acetylchlorid werden zusammen kontinuierlich einem 
30 Mikrokapillarreaktor zugefiihrt. Es wird ein Durchsatz von 45 g/min Fliissigkeit eingestellt. 
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Die Temperatur wird auf 180 °C eingeregelt. Chlorgas wird bei einem tTberdruck von 5 bar im 
Gleichstrom so durchgeleitet, das im Abgasstrom ein Anteil von 0,1% Chlor unterschritten 
wird. Das Abgas und das Produkt werden gemeinsam aus dem Mikrokapillarreaktor in einen 
Abscheidebehaiter geflihrt, fltissige und gasfbrmige Phase dort getrennt. Dijrch die Reaktion 
5 mit Wasser werden in der fltissigen Rohsaure noch vorhandene Saurechloride und Anhydride 
zu den freien Sauren umgesetzt. Der entstehende Chloi-wasserstoff wird abgefuhrt. Der Anteil 
Monochloressigsaure am fliissigen Reaktionsprodukt betragt etwa 85 %. Die nicht umgesetzte 
Essigsaure (Anteil 1 1-12%) wird bei 150 mbar und 80 °C abdestilliert. Der Anteil an 
Dichloressigsaure liegt imter 0,05 %>. Eine weitere Reinigung ist somit nicht notig. 

10 

Beispiel 3 




Die Reaktion wird in einem Mikroreaktor gemafi Fig. 2 durchgefuhrt, wobei allerdings keine 
15 Zvsdschenplatten (6) verwendet werden. Die Boden- (12) und Deckelplatten (22) sowie die 
Fluidfuhrungsplatte (1) bestehen aus einer Nickel-Kupfer Legierung (M7«e//-Metall). 
Dimensionen 

Fluidfuhrungsplatte: Lange 5 cm, Breite 7 cm, Starke 200 |im, 

Kapillarrillen: Breite 100 pm, Tiefe 50 fxm, 

20 Stege: Breite 40 |j,m 

2,5 g 4-Benzylpyridin werden in 50 ml l,2,2-Trifluor-l,l,2-trichlorethan gelost. Der 
Fliissigvoliraienstrom betragt 1 ml/min. Fluor (10% F2 in N2) wird im Gegenstrom bei 2 bar 
Uberdruck im Gegenstrom zu den Kapillarfeden geflihrt. Die Reaktion wird bei -25 °C 
durchgefuhrt. Die organische Phase wird mit Wasser, IN HCl und Salzwasser gewaschen. 

25 Nach Trocknen mit Na2S04 werden fluchtige Komponenten mittels eines 

Rotationsverdampfers abdestilliert. Man erhalt ein gelbes 01. Die Ausbeute an 2-Fluor-4- 
ben2ylpyridin betrSgt 50%. 
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Beispiel 4 

Die Reaktionen werden in einem Mikroreaktor gemal3 Fig. 2 diirchgefUhrt, wobei allerdings 
5 keine Zwischenplatten (6) verwendet werden. Die Boden-, Deckel-, und Fluidfuhrungsplatte 
bestehen aus Stahl. 
Dimensionen 

Fluidfuhrungsplatte: Lange 20 cm, Breite 10 cm, Starke 300 nm, 

Kapillarrillen: Breite 200 jim, Tiefe 70 [im, 

10 Stege: Breite 30 \im 

Laurylalkohol mit 1 Gew-% Katalysator (NaOH, gelost im Laurylalkohol) werden 
kontinuierlich einem Mikrokapillarreaktor zugefuhrt. Es wird ein Durchsatz von 2 g/min 
Fliissigkeit eingestellt. Gasffirmiges Ethylenoxid wird bei einem Uberdruck von 1 bar im 
Gegenstrom dxirchgeleitet. Das Reaktionsprodukt wird abgenommen und der Katalysator 

15 abfiltriert. 



Spezifikation: 

Anstellwinkel zur Horizontalen: 90 ° 45 ° 

Temperatur: 175 °C 155 °C 

Anteil der Molekule mit 2-4 addierten EO- > 80 % > 70 % 
Einheiten: 

Gehalt an Nebenprodukten (Polydiole, 1,4 < 0,5 % < 0, 1 % 
Dioxan): 

Verweilzeit fiir einen Durchsatz uber die 10s 20 s 
Reaktionszone des Mikrokapillarbleches 



20 



Durch die Reaktionsfuhrung bei 45° und der damit verbundenen, langeren Verweilzeit kann 
ein vollstandiger Umsatz auch bei tieferen Temperaturen erreicht werden. Dadurch sinkt der 
Gehalt an Nebenprodukten, gleichzeitig steigt die Breite der Molekulargewichtsverteilung. 
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Patentanspriiche 

1 . Mikroreaktor zur Durchfuhrung chemischer Reaktionen zwischen einem 
Reaktionspartner in fluider Form und einem Reaktionspartner in gasfiJrmiger Form, 

5 gegebenenfalls in Gegenwart eines fasten Katalysators, wobei die chemische Prozessfuhrung 
in Raumen stattfmdet, die von zwei oder mehreren im wesentlichen planparallelen Flatten oder 
Scliichten gebildet werden, dadurcli gekennzeichnet, dass mindestens eine dieser Flatten oder 
Schichten eine Fluidfuhrungsplatte (1) darstellt, die so strukturiert und/oder angeordnet ist, 
dass der fluide Reaktionspartner nur aufgrund des Einflusses der Schwerkraft und/oder von 
10 Kapillarl<raften in mindestens einem im wesentlichen ununterbrochenen Kapillarfaden entlang 
der Oberfiache dieser Platte oder Schicht fliefit und dabei mit dem gasfbrmigen 
Reaktionspartner in Kontakt tritt und reagiert. 

2. Mikroreaktor nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Flatten oder 
15 Schichten in einem von der horizontalen verschiedenen Winkel angeordnet sind. 

3. Mikroreaktor nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Ruckwand der 
Fluidfuhrungsplatte mit einem Warmetauschermedium in Kontakt steht. 

20 4. Mikroreaktor nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Fluidfuhrungsplatte (1) eine Wandstarke von 120 |j,m bis 4000 )im aufweist und die 
Kapillarrillen, in welchen Fliissigkeitsfaden erzeugt werden, Breiten von 20 ^m bis 2000 \xm 
und eine Tiefe von 20 fim bis 500 jam aufweisen, wobei die Stege 2wischen zwei benachbarten 
Kapillarrillen eine Breite von 5 nm bis 250 ^m aufweisen. 

25 

5. Mikroreaktor nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass er 
mindestens drei im wesentlichen parallel angeordnete, strukturierte Flatten umfasst, 
eine Bodenplatte (22), 
eine Fluidfuhrungsplatte (1) und 
30 eine Deckelplatte (12). 



wo 02/09866 



PCT/EPOl/08622 



- 20 - 

6. Modular aufgebauter Mikroreaktor nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch 
gekennzeichnet, dass durch EinfUgen einer beliebigen Anzahl von Zwischenplatten (6) und der 
gleichen Anzahl Fluidfuhrungsplatten (1) zwischen der Bodenplatte (22) und der Deckelplatte 
(12) die Anzahl der Reaktionsraume im Reaktor entsprechend der Anzahl der eingefugten 

5 Zwischenplatten (6) bzw. Fluidfiihrungsplatten (1) erhoht wird. 

7. Mikroreaktor nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet dass er 
(a) eine oder mehrere getrennte und/oder gemeinsame Zuleitungen fur den fluiden 

Reaktionspartner; 

10 (b) eine oder mehrere Zu- und Ableitungen ftir den gasformigen Reaktionspartner; 

(c) eine oder mehrere getrennte und/oder gemeinsame Ableitungen flir das gebildete 
Reaktionsgemisch; 

(d) eine oder mehrere Zu- und Ableitungen fur das Warmetauschermedium; und 

(e) gegebenenfalls Sensoren fllr die KontroUe der Reaktionsbedingungen aufweist, 

15 wobei jeweils eine der Zu- und Ableitungen einer Fluidfiihrungsplatte (1) zugeordnet ist. 

8. Mikroreaktor nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Zuleitimg fur den fluiden Reaktionspartner Vorrichtungen aufweist, welche eine gleichmai3ige 
Verteilung des fluiden Reaktionspartners auf die einzelnen Kapillarrillen der 

20 Fluidfiihrungsplatte (1) gewahrleisten. 

9. Mikroreaktor nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass er 
mindestens eine Gasfiihrungsleitung (8), uber die der gasformige Reaktionspartner in einen 
Gasverteilungskanal (10) flieBt, wobei der Stromungsweg des Gases mit Engstellen (11) 

25 versehen ist, die von der Fluidfuhrungsplatte (1) imd einer weiteren Platte gebildet werden. 

10. Mikroreaktor nach Anspmch 9, dadurch gekennzeichnet, dass die zwischen der 
Deckelplatte (12) oder gegebenenfalls einer Zwischenplatte (6) und der Fluidfuhnmgsplatte 
(1) gebildete Reaktionskanomer (5) Rampen (13) zur Verbesserung des Stoffaustausches 

30 aufweist. 
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1 1 . Mikroreaktor nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass die 
FluidfUhrungsplatte (1) auf ihrer Riickseite gekiihlt bzw. beheizt wird, wobei ein flussiges oder 
gasfbrmiges Warmetauschermedium in Kanalen von 0,5 bis 2 mm Weite stromt. 

5 12. Mikroreaktor nach einem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, dass eine 
Oder mehrere Fluidfuhrungsplatten (1), die Bodenplatte (22), eine oder mehrere 
Zwischenplatten (6) und die Deckelplatte (12) aus Graphit, Keramik, Kunststoff und/oder 
Metall bestehen. 

10 13. Mikrorealctor nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, dass die FluidfUhrungsplatte 
(1) ein katalytisch aktives Material aufweist. 

14. Prozess zur Herstellung einer Fluidfuhrungsplatte (1) fur einen Mikroreaktor nach 
einem der Ansprtiche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dass man ein rostfbrmiges Element 

15 (41) auf eine unstrukturierte Platte (42) aufbringt und befestigt und gegebenenfalls ein 
katalytisch wirksames Material auf der rostformigen Oberflache aufbringt. 

1 5 . Fluidfuhrungsplatte ( 1) mit einer Gesamtwandstarke von 120^mbis4000|j,mfur einen 
Mikroreaktor nach einem der Anspruche 1 bis 13, im wesentlichen bestehend aus zwei 

20 planparallelen, aufeinander befestigten Elementen, dadurch gekennzeichnet dass 

(a) das erste Element (41) eine Wandstarke von 20 jam bis 500 iim und eine 
rostfbrmige Struktur mit mehreren parallel angeordneten Stegen, die sich zwischen zwei 
orthogonal dazu angeordneten Stegen mit gleicher Wandstarke erstrecken, aufweist, 
wobei die Durchbrechungen zwischen den parallel angeordneten Stegen eine Breite von 

25 20 nm bis 2000 \im und die parallel angeordneten Stege eine Breite von 5 nm bis 250 ^m 
aufweissa. 

(b) das zweite Element (42) eine unstrukturierte, ebene Platte von gleicher Lange und 
Breite wie das erste Element ist und eine Starke von 20 urn bis 3980 nm aufweist. 

30 16. Prozess zur Herstellung eines Mikroreaktors nach einem der Anspruche 1 bis 13, 
welcher folgende Schritte umfasst: 
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(a) Herstellen von Flatten oder Schichten, deren OberflSchen Mikro- und/oder Feinwerk- 
technisch so bearbeitet werden, dass sie zusammen mit der Oberflache einer weiteren 
Platte Oder Schicht Reaktions- und/oder Funktionsraume ausbilden; 

(b) Herstellimg einer oder mehrerer Fluidfuhrungsplatten ( 1 ); 

5 (c) Stapeln der einzelnen Flatten oder Schichten in geeigneter Reihenfolge und 
Orientierung; und 

(d) dichtendes Anpressen oder festes oder wieder I6sbares Verbinden der einzelnen Flatten 
oder Schichten. 

10 17. Verfahren zur Durchfuhrung chemischer Reaktionen zwischen einem Reaktionspartner 
in fluider Form und einem Reaktionspartner in gasfbrmiger Form, in von zwei oder mehreren 
Flatten oder Schichten eines Mikroreaktors nach einem der Anspruche 1 bis 13 gebildeten 
Raumen unter Bildung eines oder mehrerer gasfSrmiger, fliissiger, gelSster und/oder 
suspendierter Reaktionsprodukte, dadurch gekennzeichnet, dass der fluide Reaktionspartner 

15 kontinuierlich und nur aufgrund des Einflusses der Schwerkraft und/oder von Kapillarkraflen 
in mindestens einem im wesentlichen unimterbrochenen Kapillarfaden entlang der Oberflache 
mindestens einer Flatte oder Schicht fliesst und dabei mit dem gasfbrmigen Reaktionspartner 
in Kontakt tritt und reagiert. 

20 18. Verfahren nach Anspruch 17, dadurch gekennzeichnet, dass der gasfSrmige 
Reaktionspartner ausgewShlt ist aus Wasserstoff, Fliior, Chlor, Sauerstoff xmd einem 
Alkylenoxid. 



wo 02/09866 



PCT/EPO 1/08622 




Figa 



wo 02/09866 



PCT/EPO 1/08622 




wo 02/09866 



PCT/EPO 1/08622 



3/4 




wo 02/09866 PCT/EPO 1/08622 

4/4 




Fig. 4 



